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Yerfahren zur Herstellung hochgefullter Polyurethanschaume 



Die vorliegende Erfindung betrifft ein verbessertes Yerfahren 
zur Herstellung von. Polyurethanen mit hohem Fulls toffcehalt. 
Hie Yerbesserung wird durch den Zusatz von Trocknungsaitteln 
sua- Pullstof f und durch Yerwendung bestiaiinter Katalysator- 
systene erreicht. ' •. 

Es ist aus wirtschaftlichen Griinden oft erwUnscht, Polyurethane 
mit groBeren Kengen an Fiillstoff en zu versehen, da die da- 
durch- erreiehbare Yerbilligung neue Anwendungsgebiete erschlieBt. 
Andererseits ist aber die Srhohung der Dichte durch den Full- 
stoff fur viele Anwendungen schadlich, weil erf orderliche Ge- ■ 
wichte oder Dimensionen nicht mehr eingehalten werden kbnnen. 
In die sen Fallen kann das gefullte Polyurethan durch SchSumen 
den geforderten Bedingungen arigepaBt werden. 

Pulls toff halt ige Polyurethane in geschaumter oder inasaiver 
Pore sind bekannt. So wird die Verwendung von Fulls toff en 
fur homogene Polyurethane z.B. .beschrieben in J.H. Saunders 
und K.C. Frisch, M Polyurethanesr Chemistry and Technology" 
(1964), Part I., Seite 545 und -Part II, Seite 69 ff., des- 
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gleichen im Bayer-Eunststoffta3chenbuch, 5* Ausgabe 1963, 
Seite 138 und in Merkblatt der Bayer AG uber ^Des^oilex 
von 1.9.1967. Auch H. Gruber beriehtet darUber in "Poly- 
urethanbeschichtungen im StraBenbau" (Kunststof fe in ^5au, 
Themenheft 9, Verlag: Stra£enbau, Chesie, Eechnik, 1. ^uartal 
1968, Verlags-GmbH Heidelberg). 

Kit der Herstellung fulls toff halt iger lolyurethanschauiae be- 
faBt sich die DOS 1 816 309.. Bei dem dort beschriebenen Ver- 
fahren wird die Schauobildung durcb das an Pulls toff ad- 
sorbierte Wasser bewirkt, welches in bekannter V/eiss unter 
C0 2 -Abspalttmg iait freiem Isocyanat reagiert. 

Pur die technische Anwendung hochgeftillter Polyurethanschaume 
sind standardisierbare Herstellun^hedingungen und re- 
produzierbare Bigenschaften Voraussetzung. Pullstoffe ent- 
halteji inaner ungleichisaSige Hengen adsorbierten Nassers, die 
■wegen des im Vergleich zu Polyolen sehr hohen IJCC-Aiuivalents 
von Wasser groBe Schwankungen in der Dosierung des Polyiso- 
cyanats erfordern, um ein konstantes NCO/OH-Verhaitnis zu 
gev/ahrieisten, besonders bei den infoige des hohen Biillstcff- 
anteils relativ niedrigen OH-Zahlen der Polyole. Bine e^akte 
Kontrolle des durch die Pullstoffe eingeschleppten Vassers 
ist auch deswegen wichtig, well bei technischen Produkten 
■wie Polyolen und Polyis ocyanaten der Gehalt an reaktiven 
Gruppen von vomherein innerhalb gewisser Grenzen schwankeii 
kann, und auSerdem bei technischer kOntinuierlicher Ver- 
arbeitung und Volumen-Bosierung der Ausgangsstoffe durch 
.Pumpen ebenfalls Streuungen des ITCO/OH-Verhaltnisses auftreten 
konnen. Bie Gefahr ist daher groB, daB infoige Sunmierung 
dieser Schwankungen unbrauchbare Produkte entstenen. 
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Die Bntfernung des voo Piillstoff adsorbierten Wassers duxch 
grockaen bei erhohten Seaperaturen vare zwar techni^ch mog- 
Ilch, ist aber zu UEstandlich und aufv/endig. Andererseits 
erfordert die Einstellung einer konstanten Wassermenge zu- 
nachst eine genaue Besticfciung des Ifassergehalts der Polyol/ 
pulls toff mis ckung. Dies ist flit Zeitaufwand und oft einer 
Unterbrechung der laufenden Pabrikation verbunden* Da der 
Wassergehalt mindestens auf die Menge, die vom Piillstoff 
maximal eingeschleppt v/erden kann f eingestellt werden muB, 
ist nur die Herstellung Von Schauioen unterhalb einer be- 
stlonten, durch diese Wassermenge gegebenen Dichte moglich, 
vahrend schv^erere Schaiuae nicht zuganglich sind* 

AuSer 7fesser wurden bereits von A* Hochtlen und W. Droste 
(D3? 913 474, 1954) niedrig siedende Losungsinittel, das 
Einoressen von Gas und die Verwendung von Verbindungen mit 
freien Carboxylgruppen, die bekanntlich unter C0 2 -Ab- 
spaltung xrit Isocyanateri reagieren, als "Treibmittei" bei 
der Herstellung von Polyurethansehauia vorgeschlagen. Dieser 
Y/eg bringt aber ebenfalls keine Do sung des gestellten* 
Problems, v/eil auch hier der ungleichnaSige Wassergehalt 
der Pulls t of fe keine reproduzierbareh 'Eigenschaf ten des 
Schautnes erraoglicht. 

Der vorliegenden Erf indung liegt die Aufgabe zugrunde, die 
beschriebenen Schwierigkeiten bei der Herstellung fullstoff- 
haltiger Schaume zu" beheben. Eine weitera erfindungsgeioaBe 
Porderung ist gleichzei tig eine gute Verarbeitbarkeit imd 
rationelle Pertigung der flussigen reaktiven -Mischung , d.h* 
einerseits lange Topfzeit und andererseits kurze Verfestigungs 
seiten. 
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Gegenstand der Erfinduhg ist ein 
Verfahren zur Herstellung von Polyurethanschaun- 
s toff en nit einera Kills t of fgehalt von near als 
50 Gewichtsprozent, bezogen auf Polyurethan, aus 
Polyathern mit einem Molekulargewicht von 400 - 10000, 
Polyisocyanaten und gegebenenfalls niedermolekularen 
Polyolen unter Yerwendung von Aktivatoren und Sreib- 
mitteln, v/elehes dadurch gekennzeichnet ist, daB man 

a) Polyather, 

b) mineralische Pullstoffe, 

c) cbemisch oder physikalisch wasserbindende Mittel, 

d) Aktivatoren aus der Klasse der monocyclischen oder 
bicyclischen Amidine und 

e) Monocarbonsauren und/oder niedrig siedende bzw. Gase 
abspaltende organische Verbindungen sowie gegebenen- 
falls weitere Treibmittel 

miteinander vennisch.1v mit den Polyisocyanaten und gegebenen- 
falls den niedermolekularen Polyolen zur Reaktion bringt 
und die Reaktionsmischung durch kurzes Erhitzen auf er- 
hohte Temperaturen verfestigt. 

Zur Schaumbildung kann auch iuf t .oder ein anderes Gas, gege- 
benenfalls in Verbindung mit den oben unter e) erwahnten Sub- 
stanzen, eingeschlagen oder eingepreflt werden. Das Einschlagen 
bzw. Einpressen von Luft kann sowohl vor als auch nach Zugabe 
der Polyisocyanate oder gleichzeitig damit erfolgen. Gegebenen 
falls kbnnen auch die aus der Verschaumungstechnik an sich be- 
kannten Emulgatoren und Stabilisatoren zugegeben werden. 
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Die erfindungsgenaB als Aktivatoren zu verwendenden cyclischen 
Arsidine erfiillen die gef orderten Verarbeitungsbedingungen - 
iange Topfzeit und rasche Verfestigung bei kurzfristigem Er- 
warmen auf erhohte Temperaturen'. Die lange Topfzeit "bei Raum- 
tesperatur ernoglicht neue Verfahrenstechniken, z.B. die Her- 
stellung gleichmaBigerj-geschataater Fplien oder Platten durch 
Rakeln. 

' * • * 

Durch die Yerwendung von Carborisauren und/oder Case abspaltenden 
cder niedrig siedenden Verbindungeh bzw. von Luft als Treib- 
aittel bei gleichzeitiger Bindung dee Wassers wird die Her- 
stellung reproduzierbarer Schaume rait einer Dichte, die nur 
durch die Menge des sugesetzten Ireibmittels bestimmt wird, 
ernoglicht. 

Die erfindungsgenaB unter gleichzeitiger Verwendung von 
cyclischen Anidinen und Carbonsauren hergestellten Schaume 
zeigen iiberraschenderweise eine Schaumstruktur, wie sie ( 
sonst nur bei Verwendung der bekannten Stabilisatoren auf 
Siliconbasis erhalten werden. Die Zugabe derartiger Ver- 
bindungen ist daher nicht erf orderlich, was einen weiteren 
Vorteil des erf indungsgenaSen Verfahrens darstelit. 

Als Ausgangskoiaponenten werden in erf indungsgemaBen Ver- 
fahren Polyather mit einem Kolekulargewicht von 400 - 10000 
und 2 bis 8 Bydroxylgruppen eingesetzt, wie sie fur die 
Eerstellung von honogenen und von zellformigen Polyurethanen 
an sich bekannt sind. Bevorzugt sind Polyather mit einem 
Molekulargewicht von 500 bis 5000 und 2 bis 4 Bydroxyl- 
gruppen. 

Die erfindungsgenaB in Prage kommenden Polyather werden 
z.B. durch Polymerisation von Tetrahydrofuran oder Epoxiden 
wie Athylenoxid, Propylenoxid, Butylenoxid, Styrbloxid oder 
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Spichlorhydrin ait sich selbst, z.B. in Gegenwart von BF^, 
oder durch Anlagerung dieser Epoxide, gegebenenialls in 
Geiiseh pder nacheinander, an Startkonponecten ait 
xeaktionsfahigen WasserstoffatoEen wxe Alfcohole oder Anine, 
z.B. Wasser, Athylenglykol, Propylenglykol-(1 ,3) oder 
-(1,2), Trinethylolpropan, 4,4 , -Dihydroxydiphenylpropan, 
Anilin, Aiamoniak, Athanolamin oder Athylendianin hergesxellt. 
Auch Sucrosepolyather, wie sie z.B. in den deutschen Auslege- 
schriften 1 176 358 und 1 064 938 beochriebsn werden, fconaen 
erfindungsgesaS in Prage. Vielfach sind solche Polyather 
hevorzugt, die Sberwiegend (Ms zu 90 Gev/ichtsprozent, bs- 
zogen ara£- alle vorhandenen 0H-Grup?en im Polyather) primare 
OH-Gruppen aufweisen. Auch durch Vinylpolycerisate nodifi- 
zierte Polyather, wie sie z.B. durch Polymerisation von 
Styrol, Acrylnitril in Gegenvarfc von Polyathern entstehen 
(anerikanische Patents chrif ten 3 383 351, 3 304 273, 3 523 093, 
3 110 695, deutsche Patents chrif t 1 152 536) sind geeignet, 
ehenso OH-Gruppen aufweisende Polyhutadiene . 

Gegebenenfalls konnen neben den Polyathern in erfindungsge- 
na3en Verfahren auch Polyole nit einem Molekulargewicht unter 
400 mitverwendet werden. Als Beispiele fur derartige 7er- 
bindungen seisn Athylenglykol, Propylenglykol-( 1 ,2) und 
-(1,3), Butylenglykol-(i,4) und -(2,3), Hexandiol-( 1 ,6) , 
0ctandiol-(1,8), Ifeopentylglykol, 1 , 4-Bis-hydroxynethylcyclo- 
hexan, 2-Hethyl-1 ,3-propandiol, Glycerin, Srinethylolpropan, 
Eexantriol-(1,2,6), Butantriol-(1,2,4), Crime thylolathan, 
.Pentaerythrit, Chinit, Mannit und Sorhit, Hethylglykosid, 
ferner Diathylengiykol, Triathylenglykol, Tetraathylen- 
glykol, Polyathylenglykole, Bipropylenglykol, Polypropylen- 
glykole, Dibutylenglykol und Polybutylenglykole " genannt. 
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3rfindungsgenai3 konnen araliphatische, aroiaatisehe und 
heterocyclische Polyisocyanate exngeS.etzt werden, beispiels- • 
v;eise 1,3- und 1 , 4-Phenylendiisocyanat, 2,4- und 2,6-Ioluylen- 
diisocyanat sowie beliebige Gemische dieser Isomeren, Diphenyl- 
rethan-2, 4 5 - und/oder -^^'-diisocyanat, lTaphthylen-1 , 5-di- 
isocyanat, Triphenylnethan-4,4 1 , 4 n -i^riisocyanat, Polyphenyl- 
polycethylen-polyisocyanate, die durch AMlin-JPormaldehyd-- 
Eondensation und anschlieBende* Phos genie rung erhalten werden 
konnen und s.B* in den britischen Patents chrif ten 874 430 
und 843 671 besphrieben sind, perchlorierte Arylpolyiso- 
cyanate, gesa£ der deutschen Auslegesehrif t 1 157 601, Carbo- 
diiiaidgruppen aufweisende Polyisocyanate, wie sie in der 
deutschen Patentschrif t 1 092 007 beschrieben: werden, die . " 
in der amerikanischen Patentschrif t 3 492 330 genamiten Diiso- 
cyanate, Allophanatgruppen aufweisende Polyisocyanate, wie 
sie z.B. in der britischen Patents chrif t 994 890, der belgischen 
Patentschrif t 761 626 und der veroffentlichten hollaridischen 
Patentanmeldung 7 102 524 beschrieben werden, Isocyanurat- 
gruppen aufweisende Polyisocyanate, wie sie z,B* in den 
deutschen Patentschrif ten 1 022 789, 1 222 067 und 1 027 394 
sowie in den deutschen Off enlegungsschrif ten 1 929 034 und 
2 004- 048 beschrieben werden, Urethangruppen aufweisende 
Polyisocyanate z.B* gemafl der belgischen Patentschrif t 
752 261 oder der amerikanischen Patentschrif t 3 394 164, 
die in der deutschen Patentschrif t 1 230 778 genannten 
acylierte Earns t of fgruppen aufweisenden Polyisocyanate, 
Biuretgruppen aufweisende Polyisocyanate, wie Sie z*B» 
in der deutschen Patentschrif t 1 101 394, in der britischen 
Patentschrif t 889 050 und in der franzosischen Patentschrif t 
7 017 514 beschrieben werden, durch Telomerieatlonsrieaktionen 
hergestellte Polyisocyanate gem&B der belgischen Patent- 
schrif t 723 640, Estergruppen aufweisende Polyisocyanate, 
-wie sie z.B. in. den britischen Patentschrif ten 956 474 und 
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- 1 072 956, in der aiaerikanischen Patents chrift 3 567,763 
und in der deutschen Patents chrift 1 251 663 genannt v/erden, 
sowie Uissetzungsprcdukte der oben genannten Isocyanate ait 

: Acetalen genafi der deutschen Patents chrift 1 0?2 335. 

Es 1st auch noglich, die bei der technischen Isocyanatherstel- 
lung anfallenden, Isocyanatgruppen aufv/eisenden Destinations- 
rucks tande , gegebenenf alls gelost in einem oder mehrersn der 
vorgenannten Polyisocyanate, einzusetzen. Fernsr ist es nog- 
lich, beiiebige Mischungen der genannten Polyisocyanate 
zu verwenden. 

Besonders bevorzugt werden in der Kegel die technisch leicht 
zuganglichen Polyisocyanate, z. B. das 2,4- und 2, 6-Toluylen- 
diisocyanat sowie beiiebige Gernische dieser Isomeren ("TDI n ), 
Fo lyph eny 1 -po lyra e thy 1 en-pol y i s o cy ana t e , vie sie durch Anil in- 
Fonnaldehyd-Xcndensation und anschliefiende Phosgenierung her- 
gestellt werden ("rones MDI W ) und Carbodiimidgruppen, Urethan- 
gruppen, Allophanatgruppen , Isocyar>uratgruppen, Harnstoff grup- 
pen oder 3iuretgruppen aufV/eisende Polyisocyanate (soge- 
nannte "nodifizierte Folyisceyanate" ) . 

Pur das erf indungsgezaaBe Yerfahren geeignete Irockeirsittel sind 
besonders die Aikalialxmosilikate , sogenannte Jlolekularsiebe, 
v/ie sie z.B. unter deia Ean&elsnanen Zeolith bekannt sind* Auch 
die Orcide von Ca und Ba konnen Verv/endung finden. Die Srocken- 
nittel v/erden In einer Kenge eingesetzt, die eine Birdung 
der maximal durch die Fulls t of fe e inge s chle pp ten Feuchtig- 
keitsaenge gewahrleistet, la aUgeiaeinen v/erden 1 bis 10 
Gewichtsprozent Trockenmittel, bezogen auf Polyurethan, ver- 
wendet. 
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Die ia erf indungsgemaSen Verfahreu als Ireibriittel dienenden 
Konocarbonsauren sind vorzugsv/eise solche der Fettsaurereihe 
nit 6 "bis 25 C-Atomen v/ie Olsanre, Moinolsauxe, Stearin- 
saure oder Laurinsaure. Auch Cyclohexancarbonsaxire, & -Hydroxy- 
capronsaure und Polyester aus Dicaroonsauren nnd Glykolen mit 
hoher Saurezahl koaraen. in Frage • Besonders beVorsugt ist 
Ricinoisaure . Yorzugsv/eise werden erfindungsgeziaS 0,5 "bis. 
20 Gev/ichtsteile I-Ionocarbonsaure auf 100 Seile polyurethan 
eingesetzt, besonders bevorzugt 1-10 Gev/icbtsteile • 

Dane ben kcnnen iza erfindungsgenafleji Yerzahren 
av.ch ca r 0,2 bis 20 Gewichtsteile / bezogen auf Poljrarethan, 
an leicht fLiichtigen organische Substanzen (Siedepunkt vor- 
zugswei3e unter 100°C) eingesetzt \*erden, z.B. Aceton, 
Athylacetat, halogensubstituierte Alkane wie Methylenchlorid, 
Chloroform, Athyl idenchlorid, YinylidenchIorid,Honof luor- 
trichloraethan, Chloridfluormethan, ferner Butan, Eexan, 
Esptan oder Diathy lather. Die gewunschte Treibwirkung kann 
auch durch Yerbindungen erzielt v/erden, die sich bei er- 
kchten Sszrperaturen unter Abspaltung Ton Gasen, beispielsweise 
von Stickstoff, zersetzen, z.B. Azoverbindtmgen wie Azoiso- 
buttersa-arenitril. V/eitere Beispiele fur Treibnittel, die 
gegebenenfalls neben den genannten Verbindungerx eingesetzt werden 
konnen, sovie Sinzelheiten uber die Verwendung von Jreib- 
sitteln sind lm Kunststoff-Handbuch, Band VII, herausgegeben _ . 
von Vieweg und Eochtlen, Carl-Hans er-Yerlag, Munchen 1966, 
z.3, auf den Seiten 108 und 109, 453 bis/455 und 507 bis 510 
beschrieben. * ' • . 



Le A 15 302 



_ 9 - 



509816/1005 

BAD ORIGINAL 



235184A 

Als Piillstoffe sind erxindungsgeicaS vcr allec naturlich vor- 
kozcende Kineralien v/ie Kreide, Saclin, Baryt, Quars , 3 chie for- 
ce hi etc, in fein verteilter Form geeignet, sov/ie ICischungen 
dieser Substanzen miteinander oder iuit anderen inert en FiLll- 
stofxen. Die Eiillstoffe werden dabei in allgeiseinen in Kengen 
Ton 50 bis 350 Gewichtsprozent, bezogen auf ? olyure t> an^as se , 
eingese*tzt. 

Als Katalysatoren werden in erf indungsgenaSen Verfahren etwa 
0,001-10 Gewichtsteile , vorzugsweise 0,1-5, besonders bevorzugt 
0,3-1 Gew.Sale (bezogen auf Polyurethan) an cyclischen Asidinon 
eingesetst, wie sie s.B. in der DOS 1 720 653 beschrieben werden 
Ge eigne te bicyclische Arcidine sind z.3. Verbindxingen der all- 
geireinen Jornel 



it in = 2 oder 5 und n = 3,4 oder 5- 



Als aonocyclisciie Aaidine seien z.3. die VerMndungen de; 
allge^einen Eortr.el 

CH, 
^ C 

N ^ ^N-R 

I I 

CH 2 
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£ enc-r.it, in cer 3 fur eiasn gegebenenfalls verzweigteai 

vjid/o'lsr Us throat ore erthaltenden aliphatiscnen, cyclo- 

>lipbati3ch.en, araliphatisclien oder aroDatiachen Rest mit 

'* 15 C-Atorsn steht, "beiopielsv/eise ftir Methyl, Cyclohexyl, 

2-j:-thvlhe:--rl, Hensyl, Gyclohe^laethyl, Athoxyl oder einen 

Rest aer 7omel CE^ 

C - 



-ce 2 -ch 2 -3 ^ ^ s 



Barecen korsien in erxindimoSgeaaBen Verfahren auch v;eitere 
Zatalycatoran 3itverv/endet warden. Beispiele hierfiir 
sr-*;±e 3±nzelhe iter, ilber die vrirkxoigswe ise der Eata- 
I73 a tor en sind in Kuns t s t o f f rHandbttch , Band 711, her- 
ausre^cbsn von Viev/eg una Hcchtlen, Carl-Hans e r—Ve rlag , 
Mlcichen 1965, c.B. auf den Seiten 96 bis 102 beschrieben. 

Es 1st noglich, aber nicht erf orderXich, iia erf indungsgem&Ben 
Verfahren cberf lachenaktive Zusatzstoff e (Emulgatoren und 
£~h: ^nz-cabilisatoren) nitzuverwendea. Als Emulgatoren kommen 
zua Beispiei die Natriumsalze von RicinusSlsulf onaten oder 
auch vcn Fettsauren oder Salze von Fettsauren mit Aminen, 
vie zun Beispiel olsaures DiSthylarain oder stearinsaures 
Diathanclamin in Frage. Auch Alkali- oder Ammbnituiisalze Ton . 
Sulfonsauren v/ie etKa von Dodecylbenzolsulf onsaure oder Di- 
naphthyl-methandisulf onsaure oder auch von Fettsauren wle 
Ricinolsaure oder von polymeren Fettsauren sind als oberflachen- 
aktive Zusatzstoffe geeignet. 
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Als Schaumstabilisatoren kommen vor allem wasserlosliche Poly- 
athersiioxane infrage. Diese Yerbindungen werderi im allgemeinen 
durch Verknttpfung eines Copolymerisats aus ithylenoxid und 
Propylenoxid mit einem Polydimethylsiloxanrest hergestellt. 
Derartige Schaumstabilisatoren sind zum Beispiel in der 
amerikanischen Patentschrift 2 764 565 beschrieben. 

Weitere Beispiele von gegebenenfalls erf indungsgemaB mitzuver- 
wehdenden oberflachenaktiven Zusatzstoffen und Schaumstabili- 
satoren sowie Zellreglem, Reaktionsverzogerern, Stabilisa- 
toren, flammhemmenden Substanzen, Weichmachern, Farbstoffen 
und Fiillstoffen sowie fungistatisch und bakteriostatisch wirk- 
samen Substanzen sowie Einzelheiten iiber Verwendungs- und 
Wirkungsweise dieser Zusatzmittel sind dem Kunststoff-Handbuch, 
Band VII, herausgegeben von Vieweg und Hochtlen, Carl-Hanser- 
Verlag, Miinchen 1966, zum Beispiel den Seiten 103 bis 113 zu 
entnehmen. 

Die Reaktionskomponenten werden erf indungsgemaB auf an sich 
bekannte Weise nach dem Einstufenverfahren, dem Prepolymer- 
verfahren Oder dem Semiprepolymerverfahren zum Umsetzung ge- 
bracht, wobei man sich oft maschineller Einrichtungen bedient, 
zum Beispiel solcher gemafi der amerikanischen Patentschrift 
2 764 565. Einzelheiten iiber geeignete Verarbeitungseinrich- 
tungen werden im Kunststoff-Handbuch, Band VI, herausgegeben 
von Vieweg und Hochtlen, Carl-Hanser-Verlag, Miinchen, 1966, 
zum Beispiel auf den Seiten 121 bis 205 beschrieben. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird vorzugsweise f olgender- 
maBen ausgefiihrt: 
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In einem Riihrkessel wird zunachst der Polyather bzw. das Poly- 
athergemisch mit dem Treibmittel und dem Aktivator gemischt 
una anschlie fiend das Trockenmittel und der Fiillstoff eingeruhrt. 
Zur moglichst gleichmafiigen Yerteilung des. Fullstoff 3 empfiehlt 
sich die Verwendung eines Dissolvers, zweckmaBig ist auch eine 
anschliefiende Homogenisierung der f ullst of fhaltigen Mischung 
zum Beispiel mit einer Anreibwalze. Die fertige Mischung kann 
unmittelbar we iter verarbeitet werden. Die hochviskose Masse 
wird kOntinuierlich mit Pumpen, vorzugsweise Exzenter-Schnecken- 
pumpen,dosiert einer Mischvorrichtung zugefiihrt, in die gleich- 
zeitig mit einer anderen Dosierpumpe, zuin Beispiel einer Kolben- 
oder Zahnradpumpe,die berechnete Menge Polyisocyanat (NCO/OH- 
Yerhaltnis etwa 0,9 bis 1,3, vorzugsweise 1,1 - 1,3) einge- 
bracht wird; ZweckmaBig wird zur Initiierung der Schaumbildung 
in die Mischvorrichtung eine geringe Mettge Luft eingedtist. 
Die aus der Mischvorrichtung ausf lieBende reaktive Masse wird 
in -Formen gegossen und durch Heizen auf Tempera turen von etwa 
90°C innerhalb weniger Minuten verfestigt. Zur Herstellung von 
Folien oder dickeren Bandern laBt man die reaktive Masse chan- 
gierend auf ein geeignetes Forderband vor ein Rakel laufen und 
fiihrt sie durch einen Heizkanal bei Temperaturen von etwa 
100 -r 120°C. Nach etwa 2 Minuten kann die verfestigte ge- 
schaumte Folie vom r Forderband abgenommen werden. Auf diese 
Veise ist es moglich, gefullte Pclyurethanschaumf olien von 
ein oder mehreren mm Starke mit einer beiderseits geschlosseqen 
AuBenhaut in einfacher' und wirtschaftlicher Weise herzustellen. 

Die gleiche Technik kann zur Beschichtung von Geweben, zum Bei-' 
spiel auch der Riickseite von Teppichen, Yerwendung finden, 
indem man sie einfach auf die noch fliissige gerakelte Schicht 
auflaufen laBt und mit dieser durch den Heizkanal fiihrt. Um- 
gekehrt kann man auch die reaktive Polyurethanmis chung vor einem 
Rakel auf das Gewebe aufhringen. 
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Die Dichte der erf indungsgemaB hergestellten Schaume betragt 
im allgemeinen etwa 20 bis 75 # jener des entsprecheaden unge- 
schaumten fiillstof fhaltigen Polyurethans . Aufier als Teppich- 
ruckenbeschichtungen konnen die erfindungsgemafien fiillstoff- 
haltigen Polyurethanschaume -auch zur Herstellung von Dichtungen 
(zum Beispiel fur Luftf liter von Eraftfahrzeugen cder fur 
Tonrohre), von Foiien oder Bandera, fur die Textilbeschichtung, 
zur Schalldammung oder als Beschichtungsmassen in Bauwesen 
dienen. 

Die folgenden Beispiele erlautern das erf indungsgemaSe Ver- 
fahren. 
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Beispiel 1 *~ • • ' 

Eine Mischung aus 100 Gew.Teilen eines linearen Polypropylen- 
glykolathers mit einer OH-Zahl von 56, 0,8 Gev.Teilen Olsaure, . 
4 Gew.Teilen einer Paste aus Natriumaliimosilikat und Ricinusol 
im Jerhaltnis 1 : 1 (im folgenden Zeolith T-Paste genannt), 
0,35 Gew.Teilen 2,3-Dime thyl-3 , 4 , 5 , 6~Tetrahydrop3rrlinidin und 
250 Gew.Teilen Ereide (Calcit) wird 30 Minuten lang unter 
Riihren evakuiert und dann bei Normaldruok 2 Minuten intensiv 
unter standiger Erneuerung der - Oberf lache geruhrt* Ans chile Bend 
warden 16,1 Teile eines Polypheny 1-polymethylen-polyisocyanats 
mit einem NCO-Gehalt von 31 % im Yerlauf von 30 Sekunden bei 
Raumtemperatur eingemischt. Das Gemisch wird auf eine kalte Platte 
gegcssen, mit einem Rakel abgezogen und die Platte auf 110°C erhitz 
Nach etva 15 Minuten ist es zu einem geschaumten Polyurethan 
mit folgenden Eigenschaf ten verfestigt: 

Festigkeit Dehnung Harte , Dichte Dichte des ungeschaumten 
kp/cm 2 $£ Shore A g/cm^ Polyurethans g/cm^ 

4,9 37 43 1 ,16 1,77 

GieBt man die reaktive Mischung auf ein Transportband, das mit 
einem Trennmittel versehen vurde, vor Qin Rakel und erhitzt sie 
nach dem Rake In durch geeignete MaBnahmen, zum Beispiel IR- 
Strahler, Kochf requenz-Heizung oder auch erhitzte Luft rasch 
auf Temperaturen von 80 - 90°C,so verfestigt sie in 1-2 Minuten 
zum Polyurethans chaum, 

... * 

Fur die Herstellung von Formteilen gieBt man in Fbrmen, die 
auf etwa 40 - 50°C erwarmt sind, die zur Verfestigung benotigte 
Zeit ist in diesem Falle im wesenilichen bedingt durch die zum 
Aufwarmen auf etwa 80°C erf orderliche Zeit„ 
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Beispiel 2 



Eine Mischung aus 89 Gew.Teilen eines linearen, mit Athylen- 
oxid modifizierten Polypropylenglykolathers mit einem Mole- 
kulargewicht von 4000, 8 Gew.Teilen Dipropylenglykol, 3 Gew.- 
Teilen Ricinolsaure, 4 Gew.Teilen Zeolith T-Paste, 0,6 Gew.- 
Teilen des in Beispiel 1 genannten I^yrimidins und 300 Gew.- 
Teilen Bariumsulfat werden wie in Beispiel 1 mit 27,1 Gew.- * 
Teilen des dort beschriebenen Polyisocyanats pmgesetzt. Der 
erhaltene Polyurethanschaum hat folgende Eigenschaften: 

Festigkeit Dehnung Harte Dichte Dichte des ungeschaumten 
kg/cm 2 # Shore A g/cm 5 Polyurethans g/cm 5 

4,6 121 44 1,16 2,25 

Beispiel 3 

84 Gew. Telle eines mit Athylenoxid modif izierten Polypropylen- 
glykolathers mit einem Molekulargewicht von 2000, 7 Gew.- 
Teile Dipropyleriglykol , 9 Gew.Teile Ricinolsaure, 4 Gew.- 
Telle Zeolith T-Paste und 0,6 Gew.Teile des Fyrimidins von 
Beispiel 1 werden mit 150 Gew.Teilen Calcit gut vermischt 
und dann, wie in Beispiel 1, mit 36,5 Gew.Teilen des Poly- 
isocyanats aus Beispiel 1 umgesetzt. Das erhaltene Poly- 
Virethan hat folgende Eigenschaften: 

Festigkeit Dehnung Harte Dichte 
kg/cm 2 $ Shore A g/cm 5 

3,4 62 21 0,48 
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Beispiel 4 

93 g des Polypropylenglykolathers aus Beispiel 3, 7 g Dipro- 
pylecglykol, 0,5 g eines ublichen Schaumstab.ilisators auf 
Siliconbasis, 0,2 g Aceton,. 4 g Zeolith T-Paste, 0,35 g 
des Pyrimidins aus Beispiel 1, 250 g Calcit und 30,5 g des 
Polyisocyanats aus 3eispiel 1 werden wie in Beispiel 1 Ter- 
arbeitet. Das erhaltene Polyurethan hat folgende Eigenschaften: 

Festigkeit Dehnung Harte • Dichte 
kg/cm 2 i» Shore A g/cm^ 

8,3 42 63 1,15 

Beispiel 5 

93 g des Polyathers aus Beispiel 1 , 7 g Dipropylenglykol, 
3 g Stearinsaure, 4 g Zeolith T-Paste, 0,35 g des Pyrimidins . 
aus Beispiel 1 und 250 g Calcit werden wie- in Beispiel 1 mit 
32,6 Gew.Teilen des dort beschriebenen Polyisocyanats umge- 
setzt. Der erhaltene PU-Schaum hat folgende Eigenschaften: 

Festigkeit Dehnung Harte Dichte 
kg/cm 2 $> Shore A g/cm 5 

3,1 32 29 0,72 

Beispiel 6 

80 g eines auf Trimethylolpropan gestarteten Polyprbpylenglykol 
athers, der nachtraglich mit Athylenoxid modifiziert wurde 
(OK-Zahl 36)., 20 g eines auf Trimethylolpropan gestarteten 
Polypropylenglykolathers mit einer OH-Zahl von 375, 1 g . 
Ricinolsaure , 4 g Zeolith T-Paste, 220 g Calcit und 0,35 g 
des pyrimidins aus Beispiel 1 werden vermischt und mit 19,5 g • 
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Toluylendiisccyanat (Gezaisch aus 65 Teilen 2,4- und 35 Teilen 
2,6-Isomeren) vie in Beispiel 1 umgesetzt. Der erhaltene 
Polyurethanschaum hat folgende Eigenschaften: 



Festigkeit Dehnung Harte Dichte 
kg/cm # Shore A g/cnr 

4,5 33 61 1,08 



Beispiel 7 

In eine Mischung aus 90 g eines lineareri, mit Athyierioxid 
modifizierten Polypropylenglykolathers mit einer OH-Zahl von 
28, 10 g Dipropylenglykol, 4 g Zeolith T-Paste, 0,55 g des 
fyrimidins aus Beispiel 1 und 150 g Calcit wird 30 Minuten 
lang intensiv Luft eingernihrt und anschlieSend nach Zugabe 
von 29,7 g des Pblyisocyanats aus Beispiel 1 die reaktive 
Mischung wie in Beispiel 1 we iter verarbeitet. Der erhaltene 
Polyurethanschaum hat folgende Eigenschaften: 

Festigkeit Dehnung Harte Dichte 
kg/cm i> Shore A g/cnr 

9,3 46 54 0,63 

Beispiel 8 

Eine Mischung aus 90. g des PolySthers aus Beispiel 7, 10 g 
Dipropylenglykol, 4 g Zeolith T -Paste, 0,5 g des pyrimidins 
aus Beispiel 1 , 1 g Benzoesaure und 250 g Calcit wird mit 
31,2 g des in Beispiel 1 genannten Polyisocyanats analog zu 
Beispiel 1 umgesetzt. Der so erhaltene Polyurethanschaumstof f 
hat folgende Eigenschaften: 



Festigkeit Dehnung H3rte Dichte 
kg/cn Shore A g/cnr 

9,6 66 63 1,01 
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Patervtanspruchs : 



1 . Verf ahren zur Herstellung von Polyurethanschaumstof f en 
nit einem Fullstoff gehalt von mehr als 50 Gewichts- 
prozent, bezogen auf Polyurethan, aus Polyathern mit 
einem Molekulargewicht von 400 - 10000, Polyisocyanaten 
und gegebenenfalls niedermolekularen Polyolen unter Ver- 
wendung von Aktivatoren und Treibmitteln, dadurch ge- 
kennzeichnet, da& man 

a) Polyather, gegebenenfalls in Kischung mit niedermole- 
kularen Polyolen mit einem Mclekulargevicht von 50-400 

b) mineralische Fiillstoffe, 

c) chexisch oder physikalisch \vasserbindende Mittel, 

d) Aktivatoren aus der £Lasse der monocyclischen oder 
bicyclischen Amidine und 

e) Honocarbonsauren und/oder niedrig siedende bzw. 
Gase abspaltende organische Verbindungen sovie ge- 
gebenenfalls weitere Treibmittel 

miteinander vermischt, mit den Polyisocyanaten zur 
Reaction bringt und die Reaktionsmischung durch kurzes 
Erbitzen auf erhohte Temperaturen verfestigt. 

2. Verf ahren .nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da8 
als mineralischer Fullstoff 50 - 350 Gew.Teile, bezogen 
auf Polyurethan, an kristalliner Kreide und/oder Baryt 
verwendet werden. 

3. Verf ahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, 
dafl als Aktivatoren monocyclische Amidine in einer Menge 
von 0,1 - 5 Gew.Teilen auf 100 Gew.Teile. Polyurethan 
zugegeben werden. 
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Yerfahren nach Aaspruch 1-3, dadurch gekennzeichnet , 
daB zur Bindung des vom Fullstoff eingeschleppten 
Wassers 1 10 Gew.Teile, besogen auf Polyurethan, 
eines Natriym-Alumosililcats verwendet werden. 

Yerfahren nach Anspruch 1-4, dadurch gekennzeichnet, 
daB anstelle Oder neben den Treibmitteln unter 1e) 
Luft oder ein anderes Gas in die Mischung von 1a - d) 
eingeschlagen oder eingepreBt wird. 
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